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Verfahren zur Herstellung- von Zinksulfid 
* - fur Leuchtstoffe 



Die Erfindung betrifft die Ausfallung von Zinksulfid 
fiir Leuchtstoffe aus schwefelsaurer Ldsung mittels 
Einleiten von Schwefelwasserstoff. 
Es ist bekannt, Zinksulfid fiir Luminiscenzzwecke 
durch Schwefelwasserstoff aus ammoncitrat- und 5 
zitronensaurehal tiger Zinklosung bei einer Tempe- 
ra tur von 65 bis 90°C zu fallen. 

Als groGtechndsche Verfahren ist ferner das Einleiten 
eines Gemisches von Schwefelwasserstoff und Koh- 
lendioxyd in eine 50 bis 90 °C heifle Losung eines 10 
Zinkammoniumsalzes Oder in eine mit Ammoniak 
gesattigte Losung eines Zinksalzes gleicher Tempe- 
ratur bekannt. 

Dime Mtttnoden hefeTh bei guter Ausbeute ein Pro- 

dukt, des sen vol u mi nose, flock ige B es chaff en heit oft 
zum EinschluG von Ldsungen fiihrt, schwer filtrierbar 
ist, das Auswaschen auf Frit ten sehr verzogert und 
beim Trocknen zu Zusammenbackungen in kiesel- 
steingroBe sehr harte Korper fiihrt, welch e die Wei- 
terveranbeitung sehr erschweren. 
Es ist auGerdem bekannt, kleinere Mengen von Zink- 
sulfid aus rein schwefelsaurer Losung durch Schwe- 
felwasserstoff bei normaler Temperatur und ohne 
Oberdruck im ReaktionsgefaG zu fallen. Dieses Ver- 
fahren fiihrt zur Ausbiidung von fast kornigem, sehr 2 5 
reinem, in Losung gut absetzendem und damit gut 
wasch- und pulverisierbarem Zinksulfid, arbeitet 
aber nur mit einer Ausbeute von 38 bis 43%, da 
wahrend der Fallung freie Schwefelsaure entsteht, 
die foei einer Konzentration von etwa 4 % die wei- 30 
tere Bildung von Zinksulfid verhindert. ■ 



Die Qua! it at des Leuchtstoffes seibst ist stark von 
den gewahlten Fallungsbedingungen abhangig. Dabei 
hat es sich gezeigt, dafi alle Fallmethoden, die bis her 
zu einer weitestgehenden quantitativen Gewinnung 
des Zinksulfids fUhrten, den heute auf dem Welt- 
ma rkt gestellten Qualitatsaniorderungen seit lan gem 
iiberhaupt nicht mehr geniigen. Es hat sich weiter 
gezeigt, daG Zinksulfid mit sehr guten Leuchtstoff- 
eigenschaf ten nur aus rein schwefelsaurer Losung 
mit Schwefelwasserstoff bei normaler Temperatur 
und ohne ttberdruck gefallt werden kann. 
Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, den Vor- 
teil bei der Fallung in abgestumpften Sauren mit 
dem der Fallung in reiner Saure zu vereinigen. 
ErflndungsgemaR werden beide Vorteile dadurch zu- 
sammengefaGt, dafi die Fallung durch Einleiten von 
Schwefelwasserstoff in die Losung bei normaler Tem- 
peratur ohne Oberdruck im ReaktionsgefaG im rem 
schwefelsaurem Gebiet beginnt und unter periodi- 
scher Unterbrechung der Sch wefelwassers toff ein lei- 
tung durch Einleiten von Ammoniak so lange fort- 
gesetzt wird, bis aus der zwischen den PH-Werten 2.8 
und 1,2 sch wan ken den Losung etwa 90% des als 
Sulfat vorliegenden Zinks als Sulfid ausgefallen sind. 
Ein Zeitverlust tritt dabei nicht auf. 
Verwendet man aber an Stelle des Ammoniaks die 
technisch aquivalente Natronlauge, so kommt man 
zu einem Zinksulfid mit wesentlich schlechteren 
Eigenschaften bei ungefahr gleicher Ausbeutever- 
besserung. 
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Printed Patent Specification No. 21,160 



A Method for the Preparation of Zinc Sulfide for Fluorenscent Substances 



The invention refers to the prescipitation of zinc sulfide for fluorenscent substances 
of a solution of or combined with sulfuric acid by means of adding hydrogen sulfide. 
It is known to prescipitate zinc sulfide for luminescence purposes by hydrogen 
sulfide from a zinc solution containing ammonia citrate and citric acid at a 
temperature of 60 to 90 degrees Celsius. 

Furthermore, as an extensive technical method it is known to add a mixture of 
hydrogen sulfide and carbon dioxide in a hot solution of 50 to 90 degress Celsius of 
a zinc ammonia salt or in a solution of zinc salt saturated with ammonia having the 
same temperature. 

With good exploitation these methods provide a product, the voluminous, flucculent 
quality of which often results in the inclusion of solutions, is difficult to filter, delays 
the washing out on frits very much and, when dried, results in an agglomeration of 
flint-shaped, very hard bodies which aggravate further processing of said product 
very much. "" - 

Furthermore, it is known to prescipitate smaller quantities of zinc sulfide of a mere 
solution of or combined with sulfuric acid by hydrogen sulfide at normal temperature 
and without excess pressure existing in the reaction vessel. This method results in 
the development of nearly grannular, very pure zinc sulfide which settles well in 
solutions and therefore it is well washable and pulverizable, however, this method 
results in an exploitation of 38 through 43 per cent only, because free sulfuric acid 
arises during prescipitation, which sulfuric acid with a concentraion of nearly 4 per 
cent prevents the further development of zinc sulfide. 

The quality of the fluorenscent substance itself is strongly depending on the 
prescipitation conditions selected. It has shown that all prescipitation methods which 
resulted in a far-reaching quantitaive extraction of the zinc sulfide are by no means 
and no longer sufficient to comply with the quality requirements requested for by the 
world market o i nco l ong. Moroovor, it has turn e d out th a t z i nc su l fide h a v i n g very 
good fluorenscent substance properties may be prescipitated from a pure solution of 
or combined with sulfuric acid with hydrogen sulfide at normal temperature and 
without excess pressure. 

It is the problem of the present invention to combine the advantage of prescipitation 
in saturated acid with the advantage of prescipitation in pure acid. 
In accordance with the invention both advantages are combied with each other as 
such that prescipitation is started by adding hydrogen sulfide into the solution at 
normal temperature without excess pressure in the reaction vessel in the pure area 
of or combined with sulfuric acid and, under periodical interruption of hydrogen 
sulfide introduction, is continued by introducing ammonia as long as nearly 90 per 
cent of the zinc being present as sulfate are prescipitated as sulfide out of the 
solution varying between PH values 2.8 and 1.2. This does not result in a loss of 
time. 



However, if soda lye being equivalent from the technical point of view is used 
instead of ammonia this will result in a zinc sulfide having considerable poorer 
properties at nearly the same improvement of exploitation. 



